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Enzyn-Granulats-HersteUungsverfahran 

Die Erfinuung betrifft ein Verfehren zur Her- 
staUung von Enz^-Gnenuleten , mit den ^ ^ 
(«»« d es Patentanapnncbea , genannten Markmal 
ein da.it erhaitlichea Enzvm-Granuiat m it den im 
Obenbegni ff des Patantansprucha ,7 genannten Mer k - 
" alen S °" ie dSSSen varwanaung z ur Herstellung diese 
Enzy^Grenulete beinh alt en d en Fo rm ulier U ngen inabe- 
sondere nach sine, der Ansp.Ucha 24 bis 27 (welche 
Verwendung zugleich Teii einer raSglichen 

zugten Variante dea Herstellungsverf ahrena fiir die 
En 2ym - Gra nu ia te ist) f sowie weitere bevorz 

fthru^a^ der Er(in<Sung wie in ^ 

foXgenden Beachreibung und den naohfolgenden ^_ 
Ispruchen dargelegt . 



UnsereAkte " 

-Bfttestets P04 076B 
angeben 
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25 



Enzvme „e rden in einen Vielz ahl V on Industrie _ 
»~fl-a in i^er gr8Berera Umfang ^ 

tr»«t aowohi die hengezteilten Mengen ais a uch die 
varachia d enatan fo «„ der Enzyme . ^ ^ 
liagan Enzyme ln fl(issiger Form oa 

TrocKensubstanz von. In der letzten ^ ^ 
Grenuiete ais Hanoeia.o™ von A n W en d enn o d en In 
d ar weitervezarbeitenoen Industrie W me hr be- 
vonzugt. Bie Granulate zeichnen ^ ^ 

hafte Eigenschaften Kie beispie ls „eise leiobte 
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ZT ark T: SShr ^ Fli -^-n Schaf ten, bomogene innere 
Struktur, hohe Partikeldichte, ger±ngen staubgehalt 
erne gleichmafiige und Qesch i n « 0 „ u ungenalt sowie 

y una geschlossene Oberflache aus. Da En7vm a 
in der Regel durch ihr Q k a Enzyme 

Wnnen, erwe ist sioh dis G ^""^^^ «*— 

Handalsfo™. Ora„ulat f o rm als TOrtailhafte 

Die «*Ul«t von En2ymen kann verfa 
das. d lasa „ eina trockene Form Die !T 

i- s ChloMaPParaten , ^..^rirsr^ ta 

Nachtailic, bei der Spriihtrocknung lst d ass . „ 
paratavolu^ina ben «t ig t „ ardan J d ' , ° ^ 

— betrSchtlichen stauban ;; il « Produkt 

T,oc k „ ung i anlag i' 3a r; llte einer E soich - 

' d - h - hohen Rundhettsfaktor ( gibt das Vai -hK 1( - ■ 

rundan Granulum „, von mehr 5 " ° 

-it ein am Rundh9ltsfaktor von al ; rfi ; ^ ---anuiate 
der gerinaen RnnHK • 4- ' fuhren, wegen 

30 br, h T R ^he at und deshalb vorhandener leicht ab 

30 brechender vorstehender Abschnitte, raS ch zu 

Staubanteil bei menh.n-i u hohen 
. . , . mechaxiischer Beanspruchung, wie , 

spxelwe.se be im Verpac.en und bei m Transport 



sie bei- 



Biesar Staubanteil erfordert spezieiie Sohutzmaflnahmen 
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das Produktionspersonal und Anwender ■ 

an Anlagentechnik sz-Lrz^ i±chen 

zur Wiederverwertung der Staube. Entluftung und 

Bin mogliches Verfahren zur HersteUnn 

in WO 01/83727 A2 verof f entllcht - „ SS 

a argestellt , bei dem t wird ein pr ° zess 
wirbeisohicht sprUhdUsen ~r:;rt; ung r eine 

entstahencle staub wird „„„ „ Der lm 

G ra„ ulationspr02ess ™ d - -trennt und dem 

stehmden Granulate „ ^j^i j: ™ hrt - Die ent - 
~ ta des ;;rL ~:jr es oder mehre - 

Schwerkraftsichter aus dera Pro 2< ,<f * an * eb "<*ter 

au Sg etra g enen Granulate T T ent "- D * e «•»"- <*er 

w irb a lsohi e ht - Pro2ess gera88 j;;;; 163 D 83 s 6 v **—» — •«= - 

0163836 und EP-A-0332929 an. 

Der beschriebene Wirbelschichtprozess zeichnet ■ k 
au S/ dass zur ff le±efam«fH Rennet szch dadurch 

k „ glexchmafiigen Verteilung des zur pi u ^4 * . 

|und Trocknuno benoH^» Fluidisation 

Spriihcffisen spriihen vertikal „. „ v. F1USS19ke:Lt Senutzten 

«~ AnstrS.boc.ens von * ^ <*~ in H Sh e 

Die far d e„ Pro2ess ™ gSbBn «-*-01 63836 ,. 

s PrUh j; c ;r; r ;:™ onskelme weraen du ~ h 

teUweise ^cht^e ' H F lussigkeit durch 

masse Kird durch e . " Die Wirbelschicht- 

---e/r^r^rrrrr ~ n ~ 

«— -erkorn s owie dem O^^^™^ 



Eine 
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Abtrennung von zu groflen Granulaten gi bt es nicht . 
Bedingt durch das Einbr±ngen der F1Us 

der Wirbelschicht enthaltenen Teiloh " 

- t der Flassiakeit benetzt z* : ; ir bsausten 

1-nen Bereion der wi rbeischlcht ^ .^^^ 
kerne Trocknung von im Wesentlir-h Srhalb der D usen 

feuonteten Teiiohen statt St^tt d e °— "^Hcn b e- 

-teii an in den Poren der Teii h 

t-.-r.tur .Unrt. Eine ZufUhr J g v T e 22tZ S l Partikel - 
ist jedooh auoh aua er ha5h erhitzten Prozessgasen 

herk 8lml i chen wir ;r ch To ht *r ««~n in 

dusung sb ereic„ zu befSrdern . Da a^"**" » ^ B - 
temperatursensihel ist kann •* , HerStellUng v ° n 

-ine o PtiMle AU 3 b ;iTr t vr;:r n bekannten verf — 

relative Aktivitat b ezogen auT^e ^ 
20 Enzymaktivitat d h ! ""prunglich eingasetzte 

ictivitat, d.h., ne b en aktivara Enzym lieot »<„ 

• Antail an inaktiviertem oder zerstort * 9r ° Ser 
Peutet, dass fur dieselbe „ E " Zym v ~ > »as be - 

Aktivitat) Mshr EnzvTe " GeSamt * kti ^« Cabsoiute 

menr Enzym ezngesetzt warden ,» ss ) erzie]*- , „ 

Au B erde m konnen Temperaturungleichvarteilungen il H f^' 
25 lungsprozess nicht ve^ieden warden. SrStel " 

Trocknung der ^t^ST.J^ ^ ^ 

'0 erfolgt und/oder ain Enz™ r *nd„ert 

hergesteilt wird L ' h KorngrSSe 

M ' Was ^edoch die Qualitat rl oe „ 
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Aktivitat, einen hohen Anteil an i na H' ■ , 

relative Aktivitat) ein ^t.vxertem En Zym (geringe 

Vltat) ' einen niedrigen Wert der mi Hi 

eznen Durctaassar klainar und 5Q Te J ch l 
lesser grSBer als die J «~» 

dieser Eigenschaf ten. mehr 
Beispielsweise kann nach einem in der WO 01/83777 *, w 

au Ch beschrieben in Beispiei 2 rrv,;;;^ verfahren ist 

•pierbei „ ird eine Enzymaktivitatsansbente von 95 % frml , . 
EnzymaktivitSt) arzielt • „ (relative 

K 0r „ grsse D50 ' von r ein Granuiat mit ein - 

25 einem Runaheits ;; kt 6 o 0 ; 2 «- » % u „ d 

Nachteil auf dass • " Verfah «» W eist Can 

auf, dass amem EnzymprSparat mlt 27 » t u 
substanz Starke „■ 27 ' Trocken- 

b. ln ■ k! Sawichtsvarhaltnis von 1 . , 

beigemischt werd^n » . * 2 

rden mUSS ' ein ^ extrudierbare Mischun „ 

erreichen. Da<? d^r-^K ^ „ e M1 scnung zu 

uas durch das Extrusionsverfahr.^. 

30 Granuiat weist dadurch einen OehaTt aTatt geW ° nnene ^ 
von weniger als 1 3 % ( h> . ^ Enz *™ a ^ial 

a aXS 13 % (absolute EnzymaktivitMl- ) u 
auf die Trockensubstanz. ^aJctxvxtat ) auf, bezogen 

Das it de, Sprubtrocknungsverfahren nacb WO 01/83727 erziel- 



20 
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bare Enzym-Granulat ergibt zwar Granulat m it eine m Eund- 
heitsfaktor i ra bevorzugten Bereich von 1 bis 1 . 6 and ebenso 
-it Partikeln einer mittleren KorngrBSe DSO von 620 p m (siehe 
Tabelle 2 Experiment 2,, jedoch llegt der Gehalt an ^ 
Tragermaterial viel niedriger, wodurch der Gehalt an Gesamt- 
Enzyr. (aktiv und inaktiviert, hoher iiegt als bei de m in „o 
98/55599 beschriebenen Verf ahrensprodukt . Nachteilig 1st 
3 edoch bei dem Enzy^-Granulat nach WO 98/55599, wie auch aus 
dem genannten Beispiel 2 in WO 01/83727 hervorgeht, dass der 
relative Anteil an aktivem Enzym, bezogen auf die Gesamtmenge 
ana aktrvem nnd inaktive m Enzym, mit 85 * deutlich niedriger 
ist als beim Extrusionsverfahren. 

Naoh der in wo 01 /83727 beschriebenen Arbeitsweise warden die 

it. Enzym-Granulate nach dem Vprfsh^. 

uem vertanren gemaB EP 0 332 929 

hergeztellt. Dieses Verrahren bat die Eigenscbaft, dass der 
Bettrnhalt sich selbstandig einstellt (siehe EP 0332 929 s 
22, zeile 27) Daduroh ist fflr elne bestimnte ^ 

lexstung die Verweilzeit nioht mehr kontrollierbar. So 1st in 
20 Bersprel , de r Inhalt des Wirbelbetts 3 kg nnd die 
Granulierungsleistung liegt bei ,, 5 kg/stunde bei 
prannlierung aus einer wassrigen Koohsalzldsung Mit einem 
Gehalt von 23 Gew.- % Trockenstof f . Die Verweilzeit ist also 
xn diesem Palle rixiert an, 2 stnnden. Somit ist die 
Verwerlzeit dort festgelegt duroh das Verhaltnis von Bett- 
inhalt zu Grannliernngsleistnng in kg/stunde. 

Aufgabe der Er£indnn g ist es, ein Verfahren zur Herstellung 
von Enzym-Granulaten, insbesondere mit niedrigem Stanbgehalt. 
Z SCha " en ' bei dem di * ^zyn-Granulate kontinnierlich Oder 
chargenweise nnter weitester Vermeidung von Temperaturun- 
glerohverteilungen im Herstellungsprozess und bei Erhohun, 
der Ausbeute an (relativer, Aktivitat von Enzymen hergestellt 
werden konnen. Gleichzeitig soil die Kontrollierbarkeit der 
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Granulation bai der Harstallung verbassart wardan. Mlchtige 
Au, ga ba der vorH^en Erfindung ist lnsbesondere< £ 
W^schicht-Granuiationsva^an 2U scba«en, d a s eine 

r e :; ve r ilzeit ira ver9ieich mit b — « -™ 

scbxcbtvarfabran untar sonst gleioh an Bedingungen , K±e Zu _ 

" enS ; 3 Enzymkon2entrats , Iroctaungsluf . 

ta.peraturan, mittlere KorngrMe D5Q » « 




^ d er Sranulat a erm8glicht . ^ 7™ ~ 

d - Ch <*« k ennz sich nan d an „e rkmale J' 
Patantanaprucbas , ga 1Sst , die ein dariiber hinaus beson 

sohonen des Varfahran beschreiban. 

*rch a.na V ertoU p fu ng 2wlschen den thermischen ama± J^ 

- » der s prUh2 o„a und den ^^.^ J 

Ba ralch der Wirbalacbicbt mittels der in ^ ^ 

fcannzaicbnandan Teil genannten Meikm ^_ J ™ 

Ma a„alva r „ eil2aiten 6rreicht _ ^ 

rexatxvan En2ymaktivitat in den mittels des ^ ~ 

•gananntan Va rf abr ens gawonnanan .nzy.n-G^^ fUnrt ^ 
pr fl n du ng sgemaS a„ Pro zass „i rd dies dadurc[) erreio ' » 
dx. Zuftthrung des erhitzten Prozessgases _ ' **** 

hauptsacblich. d . h . insbesondere zu ^ ^ ^ 

zu.swa.za ausscbiiaaiicb i m Ba.Usungabaraich a rfol gt Dle 

Ltw 2u T un9 von Teilchen ln den — — ich hi „:; 

erfoigt .nsbaaonaara d urch die apaziaila gacnatriscba Ge- 

aba^ lb 3 " APP T teS UntSr ^^"^ - * ann 
abar a ucb pnaumatiach ode r durch nomination der gao- 
30 m at rlS cban Gastaltung unter Nutzung ^ ^ ~ 
pnaumatxachar ZufUhrung gaschahan. 

slbT 8 " erfl " aUn ' S ^- «"»g nacb Ansprucb , be - 

staht darin , dass die Har s tal lu ng S ba d i n g ungen an die 
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stenenden Meteriaieigenschaf ten angepasst werden 
Temperaturungleichverteilungen „ eI . ria „ "erden. 

ver mi eden, wodurch auch eine steiT „ " lt " t "— * 

E n zym - Granulaten erreicht ^ StS19erUn9 - *. an 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ± st au .h 
r-v=«„n a. y lsr auch, ein Enzvm- 

Granulat zur Verfiiguncr zu 8 fpii« •> ^ 

und hSherem (trtatl ^ LI ; n ^-" 

von fin w mittleren KorngrSBe D50 

von 60 (msbesondere 100) um bis ?nnn 

stability- • w JJm ' gut6r Lager - 

staomtat, msbesondere einem = - 

, 1T ^/ * emem klexnen Rundheitsf aktor 

und/oder geringem Feuchtegehalt . C ' 

Die nach de, errindungsgemaBen Verfahren in Anspruch 1 und 
msbesondere den Unteranspruchen erhaltli.h w 
nacb Anspruch 16 „ eisen d±ese ^^t. 

a-. Oiese k5nnen VO rtei lhaft ^TlJ^T^ 

rr — - lierungen , :: s j;:r e ;l ~ 

den Anspriichen 2^ H-i = oc' .., 111 
? n k , 6 erwahnt ' verwendet werden ins 

20 besondere durch Zusetzen eines «d,r k 

•TrMger.ateriaiien und/oder ^J^L 
"endungsfor.en. Verpackung ln geeigneten An _ 
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2T7*™TT te AUS — — — - - Un tera n Spra - 
ben, sie werden weitaphon^ • a rie 

*~ wirkung er r te i: aer — — „ mit 

We erfindungege^ he rs te llbar en Enzy.-OranuXate sin d hocn 
*onsent ri ert und KaS se rlBs l ich oder wasserdispergierL und 
heben erne mittlere KorngrSfle D5Q _ ^ * « 

:: r;r; 0 r ter — — * — ■ — 

von < ouu, vorzugsweise kleiner 500 «rm, ~ u a 

u. _ j , er iU0 PP m nach dem Heubachtest 

b« e ln e m Ve rhS1 tni s aktiver E n Zymgshal te 2 » r Sumne au 
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2 so T T Enz ~ lten *~ti*±t.t> 

von 80 % oder gr 3S er, ins.esondere 88 % o<Jer 

texlhart b ei 10 „p a oder hBher> in einer J J_ 

vorzugten Ausfuhrungsfo™ der Erflndung bei 20 
und dla So Mttdichte liegt bei 50Q g/1 ^ 

-CO^h- b evorzug ten AusfUhrungsform bei 55Q Ms 
*./*. (Definite d]0 ist der Korndurchaesse 

der Masse a es Granulats klainer sind als dieser J_ 

d S o xst der Kornduroh.esser, bai dam 90 % der Ma ' 

r ^ klein " ^ - — - Durota-esser, , liagt ins 
faesondere b ei 0 4 odor- ~. ins- 

ei 0,4 oder hoher. Die ahsolute PhytaseaktivitSt 

r - rteilhaft harstellbaren En2ym . Gra ::: 

lata (hlar beinhaltend phytase als Enzym) vorz 

9 lerch oder g ro3er als 15 000 PTU/ g . Dabei ist aine 
-„ itat , „ elohe , M±cromoi phQsphat ^ J- * 

i,5, 51 nM Hatrrumphytat) freisetzt. 

Die Erfindung „ ird nachfolgend anhand bevorzugten 

psfuhrungsform nSher erlautert ,„ , „ zu 9 ten 

Licnnungen ist sohamatisoh —ori^en 

verbena Ze^ul - 

r° CknUng h »»»*^— » Knzy^ranuiate er- 

forderUche Menge an erwar m tem Prozessgas ,0 (in der Eeoel 

aer Zuluf tkammer 17 verteilf ^ 

iiber soaltl!^ vertei ^ sach das Prozessgas 10 und tritt 

uber Spaltoffnungen 1 in den Prozessraum 8 in Form , 
Gac!Qfr=Hi^ o . Form von 

Gasstrahlan 2 Der vorzugsweise horizontai in d en Spait , 

emtretende Prozessgasstro, w i rd duroh das Ua.len.tLi 
vorzngsweiae nao h o b e„ in den Prozessra™ 8 hina i„ J^Ll 
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und stromt als eine Art Freistrahl in den Apparat hinein. Des 
weiteren kann sich der Apparatequerschnitt optional in der 
Expansionszone 14 vergrofiern, so dass sich die Geschwindig- 
kext der Prozessgasstromung nach oben hin stetig verringert 
Das Gas verlasst den Apparat als Abgas 11 oberhalb der 
Expansionszone 14 uber das Abluftteil 19, in das optional ein 
Entstaubungssystem (z.B. Pilterpatronen oder Textilf ilter- 
elemente) integriert werden kann. 

la Prozessraum 8 befindet sich eine Menge an Partikeln, die 
durch den Prozessgasstrahl nach oben hin mitgerissen werden 
la oberen Bereich des Prozessraumes 8 sowie in der daruber 
befindlichen Expansionszone 14 nimmt die Gasgeschwindigkeit 
ab, so dass die aufwarts stromenden Teilchen seitlich aus dexn 
Gasstrahl 23 heraustreten und in den Prozessraum 8 zuruck- 
f alien. Der Prozessraum 8 wird im • unteren Bereich von ge- 
neigten Seitenwanden 29 begrenzt. Bedingt durch diese Seiten- 
neigung werden die Teilchen unter Wirkung der Schwerkraft 
uber die Rucklaufzone 24 in Richtung des Gaseintrittsspaltes 
1 befordert, wo sie anschlieBend wieder vom Prozessgas in den 
Prozessraum 8 mitgerissen werden. 



Durch diesen Mechanismus bildet sich eine sehr gleichformige 
Feststof f zirkulation 1 5 bestehend aus einer Aufwartsstromung 
und einem Rvicklauf in Richtung des Prozessgaseintrittes . Da- 
25 durch liegt auch bei sehr geringen Mengen an Teilchen im Pro- 
zessraum 8 in der Kernzone oberhalb des Umlenkteiles 3 eine 
hohe Partikeldichte vor. In diesem Bereich werden ein oder 
mehrere Spruhdusen 7 angeordnet, die gleichgerichtet zum Pro- 
zessgasstrahl nach oben spriihen und zum Einbringen der 
30 flussigen Enzymf ormulierung dienen. 

Durch die hohe Partikelbeladung in der Kernzone ergeben sich 
« der Bedusungszone 22 sehr vorteilhafte Bedingungen fur den 
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WSrme- und stof fttbergang. Weiterhin wlrd 
^ F lUssig ke it weitestgabend an Zn71r S1 T 

-den. Das g leichmaBige "««*,* 
Featstoff simulation Sleich^tiger hoher 

•on. 24 be Kirk t, dass Bed -»^3b ereich und EUoklauf . 

«us Si g keit und vsrl Lt2t T ° spr ° 2Sss verd ^ ft 
«™ ig und homogen< was 2u - s " r ; nulate sehr 

verteilung ruhrt . Durch die , . Shr engen KorngrSoen- 

^ isShnliohe Fe s tstoffstrSll ,; ng de : ir 77;7-. 8 h ausgebildete 

dusen 7 und 6 ein sortie , Bereich der Spriih- 

Da. Prozessgaa kann einen Tell aer Partis, 

und staube als feststoWbeladene ^r;"^ 1 ; »**»■»<: 
raun, 8 austragen. Zur Absoheiduno j • 20 *■ Prozess- 

AMuftt.il ,9 optional ,„! das « 

2 ° Apparat naohgesobaltete Entst PiltS " ySt - — 

•X" Pane ein er 

-Pie^eiae ^'^1.^^ ^ " 
*«uckgehaltenen Parti k eln a, „ "erden, um die 

— au fW arts ge^t ^ erlei ° htert ' 

weaentliohen ortlioh begrenzt i s t ? ° Zess ^^o rau ng im 

«n renden Ieilchen auee ts'LT 4 die zurUokzu - 

30 k8 nnen. Durch die Sogw 

trittaapaltes , Kird dieser M J h " ^ *** 

Alternativ k «nnen von der Abluft h * USatziich -**«t. 

der Abluft abgesehiedene Teilohen oder 
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anderwaitig gewonnane en^ altlge Teilohen { ^ 
den Prosessrau, 8 zuriicfcgefahrt werdM _ Dazu 

bobe Cesehwrndigkeit des Prozessgasstrabls ^ fler 
Gaserntrittsspaltea 1 werden , . 

und d-r- « " Partikeln angesaugt 

und der Bedusungssone 22 sugefuhrt, wo diese mit F1(issigk J t 

banetzt werden und ara Wach s tu ras pro zess tailneta.en. 

Optional eingebaute Leitbleche ,6 stutsen dan Gaastranl, ver- 
tarken dan SogeKekt und verbasaern die Zufubrung der Fest _ 
.to«. rn dre BedUaungszone 22 binein. Eventual! aurtratanda 
AggWratronserrekta warden .insert, da im BedUaunga 

Trennkraf t l^ ^ ^ ^iten und ao mit h3 J re 
Trennkrafte ale rn Wirbelscbiohten auftreten. Dadurch werden 

TS11Chen SSPariert >»* «- ~br kugeligen Oranulatan 

Das Stronungsprofil das Prozesagaaea i m Prozesarau. 8 be wirkt 
werterbrn, daaa .on dar optional integriartan Filteranlage ^ 
den Prozesarau* zuruokgerUbrte Peinpartikel nicbt in die 
Badusungszona 22 zuruckfeilen. Badurcb warden das Varkleban 

"™*-» ™- aaraus .olgende A gglo m aratbildunt- 
■Tp?rozesse unterbunden. g 

Zur kontinuierliohen Prozaaafuhrung kann der Apparat mit 
optional unterscbiedlioben Eintragavate^en 13 fiir Ltstorre 
auagerustat werden. Da dur= h konnen baiapielawaiaa S » zym . Pa 
25 total da m Prozass zugerUhrt werden. die duroh ZkZ- 

nerung von beispielsweise ( zu groBen) Granulaten ^ 
werden kdnnen oder/und ana zu kleinen Oranulatan beatenen 
Oder ana einen, oder me braran Enz^partikeln oder en 2ym 
baltrgen Edukten in to andarweitig gewonnener ausreiobeTd 

prolkt , k Sn2ymhaltige Mukt * (enzvMhaltige Zwiacben- 

produkte, konnen Produkta andarer Prozeaeatufen und Verfanren 
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<«.B. Spruhtrocknung von Enzymiasungen, sein. Der Anteil 

7 r ein » etr ^enen enzymbaitigan Zwisohenprodukte betragt 

ln t SOndere 1 GSK - % -*r. ^ einer moglioben bevor _ 

zugten Ausfuhrungsform der Erfindung 5 bis 20 Qew _ % _ 

rat es auch moglich und kann vorteiihaft sain, dass die ein- 
getragenen Enzympartikel durch sine separate Spruhtrocknung 
"7 En2 ^ s -P«-"n bergestelit wardan. Dabei ist es auch 
-gircb, in ainar moglicben vorteiihaf ten Ausfubrungsform dor 
Erfrndung bereits von Anfang an Enzympartikel zuzufuhren 

::;;jir chen dienen aann ais -J 2 

Startruilung m Verkurzung dar Inbetriebnahmezeit . AuSerdem 
konnan hler Addltive ±n fester ^ ^ ^ 

schieust warden, dia in dia Enzym-Granulate eingebetL 
wardan sollen. Xn ainar weiteren mogiicben bevorzugten A J 
15 ^rungsfo™ konnan, vorzugsweise vor odar insbesondere 
glexohzeztrg mit oder naoh Sohritt a., wis oban Oder nach- 
foigend erwabnt, 2U Baginn odar wahrand das Granuiations- 
prozesses anstaiia von Enzympartikeln andara feinkornige bis 
kornrga partikulara Materialien (bavorzugta PartikaigroBa 
20 kiarnar ais 0,5 », vorzugsweise 0,, bis 0.2 mm, , TOr ! 
zugswe.se inarta (aiso in erstar Lin ia enzymatisob nicht 
pktxva, partikuiare Materiaiian, baispiaiswaisa zur Ein- 
ateliung dar enzymatisohe Aktivitat dar Enzym-Granuiate, atwa 
durcb Eznfunrung antspraobandar inertar Karne. „i e inartar 
ant Kei — teri ^ wardan. De r Gewichts- 

unTos T " erten KSrne kann d3bei -i~ -iscben 0 

und 95 Gew.-% am fartigan Enzym-Granulat batragan. 

wibZdT ; de v r9anzend zu dieser Ausf ote — *°™ 

wabrend das Trookungs- und Granuiationsprozassas Oder wabrend 
el " K ° der mehrerer Teils Prozessa ain oder mehrere 

marts Matariaiien, w i e insbesondera Sa ize und/oder Binds 
-ttal, nioht nur ais Kern- odar KeWteriai , sondern zur 
vardunnung des oder dar Enzyme oder insbesondere der (ab- 



z 
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15 



20 




25 



30 



sugefuhrt warden, „es ein ! ^ Mat "*> 

: a er dis inerten Materialien zugefahrt : B j;;iix:::: to r; 

beispielsweise durch sf. t „ 'eststoff, 

Elntra 9 un 9ssysteme fur Peststoff. 

13, innerhelb der EnzymlSsung^n, »-*.to«. „ le 
rung, en,, (gel8st und/oder ' fluSs ^ ^ 2yfflIO r m ulie- 
sondere in einer oder ^reren < ^ ' 

aer E n zyml3 3un g se^teT ' ™ 
fuhrungen 26 und/oder in erster Lin-i- -k 

r:eVr t e= io ;r e f — — - °- - 

Iz.B. eines Seizes, wie 

orgenlschen Seizes e in« ,u ■ ■ , elnes an " 

s eines (beispielswewise AlkaJ i ) m , , 

seizes, „ le Netriumsulfet cder Koch. , 11_ 
oegenwert eines Binde^ttels) Z ' *» 
D Usen neben der eder de n ot ITT ^ 

| n, Oder es konnen vorteilhaft 3- oder Bfahr.tom- 

verwendet werden. m diesem Pall. „ ^ehrstof f dusen 

uiesem Falle werden die PliissiaV 0 ^ 
Setrennt in die Jeweiligen Dusenenteile gegeben und 
gUnstigen Ausfuhrungsform der E r£ind 
*uge fti br t e m ( TO rzugs„eise ^ , ^ 

Oie Ctise ^"1^^* 
Xonzentriseher E ohre, uber W elche die PI . ' 

M senlu ft zuge f ubr t „erden. ^^TCT ^ ^ 
E lussig k ei t Uber des innenrobr. eine z we i 1 
-en auBen enscblie3enden Xoaxialen G 
zur Verdusung uber einen „eiteren noch weilr euBen T 
koexielen Ringsnelt orf „, , "eiter euflen gelegenen 

ningspalt erfolgen (Dreistof fduse) ■ 

—*ei t „ird Ub er des mnenrebr, Zl^l 
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Uber einen auBen davon als tr st.r 

. 6rSter f °l9<M*»n ersten koaxialen 

Kingspalt, erne zweite FlucrcH rr^^-n- -w 

, . Flusszgkeit uber einen auBerhalb des 

ietzteren gelegenen weiteren koa:>H*>l*,„ t. • 

" Koa xialen Ringspalt und weiteres 
Gas zur VerdUsung uber einen **.<<-t- 

. . , elnen dntten auBen gelegenen 

koaxralen Ringspalt verdust (Vierstof fdtise) . 

Oiese Zufuhr von inerteM Material (als Kei m „ Kern , als 
Zusatz » der Matrix der Granulate Oder beides, er mS gliont, 
be, honer relativer Aktivitat des verwendeten E nzy™,aterials 

t Inak r ierUn9> 9eWtinSChte ^ *° -tivitMten 
Aktrvrtat 3 e Ge„ichts m enge Granulat, sehr prazise beliebig 
(d.h zw.sehen geringfugig uber 0 bis 100 % der ma xi m al 
-noglzehen absoluten Aktivitat, einzustellen, ohne dabei die 
ubr lff en Parameter des Snz^-Granulates , „ie die KorngrSBe 
15 Oder die Staubfreiheit, zu verandern. sie kann i m 

elZT^rt"^ 1 * ° dSr ^ Bat = h - B — cbargen W eise 
erfolgen. D er Anteil des Zusatzes an inerte. Material kann 0 
b,s nahezu ,00 %, beispielsweise von 0,1 bis 95 
bezogen auf den F eststo«anteil des Enz^-Granulats, be! 

gelost ezngesetzt „ird, beliebig sein, bei Binsatz als 
f eststo«pulver oder als Suspension liegt die KorngrSBe 
vorteilnaft bei 200 „ oder weniger, insbesondere bei ,00 „ 
Oder weniger. ^ 



<3< 

•r 
V< 
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Bi. Erfindung betrifft da m it auch die Verwendung von inerten 
Materialmen in den vor- und naohstenend beschriebenen Ver- 

akti r :i n t r r d E 7 te11 ^ *-«-*.» absoluten E nz ym - 

30 Me" f Enzym-Granulate (Knz^aktivitat pro <Oe K ichts- 

)Menge Enzym-Granulat ) . 

weiterhin kann der Appa rat m it Austragsorganen 4 versehen 
warden, u. Partikel aus de m Prozessrau, 8 entneha.en zu 
konnen. Das kann beispielsweise durch einen Oberlauf oder 
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durch ein volumetrisches Austragsorgan (z.B. eine Zellenrad- 
schleuse) oder auch durch einen Schwerkraf tsicher (z.B. einen 
mit Sichtgas beauf schlagten Zick-Zack-Sichter oder einen 
Steigrohrsichter) erfolgen. 

Optional konnen mechanische Aggregate 27 i m Prozessraum 8 
jedoch vorzugsweise im Bereich der Rucklaufzone 24 an den ge- 
neigten Wanden angebracht werden, um durch Zerkleinerung 
ausreichend Feinmaterial als Keime fur den Granulatbildungs- 
prozess zu erzeugen. Weiterhin kann die Rucklaufzone 24 
optional zur Positionierung von Beheizungen oder anderen 
Warmeubertragungseinrichtungen 28 genutzt werden. Beispiels- 
weise kann die Apparatewand doppelwandig ausgefuhrt sein, um 
dxese beispielsweise unter Nutzung von flussigen oder 
gasformigen Warmetragern zur Beheizung oder Kuhlung zu 
verwenden. Alternativ konnten auch Mikrowellenheizer genutzt 
werden, um die Partikel in der Rucklaufzone 24 nachzutrocknen 
oder vorzuwarmen. 

Im Prozessraum 8 oder in den daruberliegenden Apparateteilen 
z.B. der Expansionszone 14 und dem Abluftteil 19, konnen 
} optional Spruhdusen 6 angeordnet werden, die vorzugsweise 
nach unten, aber auch teilweise nach oben spruhen. Hier kann 
ebenfalls die fliissige Enzym-Formulierung eingedust werden 
um beispielsweise durch Spruhtrocknung im Apparat Granu- 
lationskeime zu erzeugen. Alternativ konnen iiber einige der 
Spruheinrichtungen 6 und 7 Additive oder andere Komponenten 
in fliissiger Form eingespriiht und somit in die 
Granulatstruktur homogen eingebettet werden. Wenn die 
30 Spruhdusen 7 die heifigasbeauf schlagte Zuluftkammer 17 
passxeren, konnen optional die f lussigkeitsfuhrenden Telle 
nut isolationen oder unterschiedlichen Kiihlsystemen 12 
versehen werden, um Schadigungen an der flussigen 
Formulierung zu unterbinden. 
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Zur Verminderung dar Wasserempf indliehkeit und/oder zur Kon- 
troll. der Wasserloslichkeit der erfindungagemafl herge- 
ztellten Enzym-Granulate konnen diese in einem nachfolgen(Jen 

separate Prozess durch Coating mlt einem Sohutzuberzug 
versehen werden. 




Ala weiterer Vorteil des erf indungsgemafien Prozessea ist dar 
ashr ainfache Aufbau zu nennen, dar eine hoha Betriebsaioher- 
haxt und StSrungsunempfindliohkeit mit sahr gutar Reinigbar- 
keit verbindet. Somit warden verbesaarte Produktionsbe- 
dzngungen insbezondare hinziohtlioh der Hygieneanforderungen 
bar Produktwechzel bei biologisehen Stoffen gesohaffen. 

1 5 Beispiele : 

Die Erfindung „ird anhand der naohfoigenden konkreten An- 
wendungzbeiepiele veranaohaulioht , ohne daduroh in irgand 
erner Weise eingeschrankt zu werden. 

20 ' Eels P lel ' = Herstell.mr, yon Bnzvm-r^n 

Ez wurde eine Enzymformullerung, die zuzatzlieh zur 
jEnzymlosung ainen Stabilizator zowie Binderkomponenten ent- 
hralt und eina Endkonzentration an Festztoffen von et„a 22 
Mazzenprozent hatta, in ainen Apparat eingezpruht, dar duroh 
den zuvor besohriebenan Aufbau gekennzeiohnet ist Dar 
Prozezsraum iat gekennzeiohnet duroh ainen reohteokigan 
Queraohnitt und hat oberhaib der geneigten Seitenwande aine 
Queraehnittzflaehe von 0, 1 5x0, 2=0. 03m> und eine Hohe von etwa 
1-. We Zufuhr dee auf etva ,40°c erwarmten Prozeszluft- 
ztromez von et„a ,60 kg/h arfolgte uber 2 langz duroh den 
Apparat verlaufende GazzufUhrungzapalte. Die fluszige 
Formulierung wurda tiber eina druekluf tbeauf aohlagta vertikal 
naoh oben apruhende Zweistof fduze in den Prozezsluftztrahl 
-xt einem Mazaenztrom von etwa 50g/min eingezpruht. Ira 
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Prozessraum befanden sich etwa 500g an Enzym --Partikeln. 
Durch den Verdampfungsprozess kiihlte sich die Prozessluft ab 
und verlieS mit etwa 45°C den Apparat . Die Entstaubung der 
Abluft erfolgte durch einen dem Apparat nachgeschalteten 
Zyklon, und der abgeschiedenen Feststoff wurde gravimetrisch 
in den Prozessraum in Spaltnahe als Keimmaterial zugefiihrt. 
Die Entnahme von Granulaten aus dem Prozessraum erfolgte 
stirnseitig unter Verwendung eines Siebes. Die im Sichter 
abgetrennten Feinanteile wurden pneumatisch in den Prozess- 
raum zuriickgeblasen. Das entnommene Granulat hat eine unver- 
festigte Schuttdichte von 800 g/1 und folgende KorngroSen- 
verteilung (Siebanalyse) : 

> 400 ^ m '- 0,8 Mass.-% 

15 315. ..400 urn: 6/8 Mass ._ % 

250. ..315 urn: 15 , 3 M ass.-% 

160. ..250 urn: 42 , 3 Mass.-% 

100. ..160 urn: 24,9 Mass.-% 

°"- 100 ^ 9,9 Mass.-% 



10 




20 



25 



30 



Beispiel 2: Enzym-Granulate mit Phvtas e aus AsEgrgillug 

<ommerziell erhaltliche Phytase (Natuphos 5000L, BASF 
Ludwigshafen, Deutschland) wird diafiltriert mit 

demineralisiertem Wasser und einem Ultrafilter mit einer 
PorengroBe, die das Enzym nicht passieren lasst, urn 
Konservierungsmittel und Salze zu entfernen. Das Enzym wird 
anschliefiend ultraf iltriert , urn ein hochkonzentriertes 
flussiges Enzympraparat zu erhalten. 

Zu 25 Gew.-% dieses flussigen Enzympraparates mit einer 
Phytase-Aktivitat von 24 000 FTU/g und einem Trockengehalt 
von 25 Gew.-% wird Polyvinylalkohol als Bindemittel 
hinzugefugt. Die ubrigen 75 Gew. -% der Losung werden 



•" II 

Seite 19 



10 




spriihgetrocknet bei einer Luf teintrittstemperatur von 160 °C 
und einer Abluft temper atur von 70 °C in dem in Beispiel 1 
genannten Apparat. 

Das spruhgetrocknete Enzympulver wir d in einem staubdicht 
angedockten BenSlter aufgefangen. Es resu ltiert ein 
EnZWUlVer mit einer Phytase-Aktivitat von 90 000 FTU/g und 
95 % Trookensnbstanz. Der BehSlter mit dem sprQhgetrockneten 
Enzympulver wind mit ainar staubdichtan Kupplung an das 
Emtragsystem ,3 angedockt. Das flussige Enzympraparat w ird 
mxt emer Dasierpumpe durch eina Spruhduse in den Brozessraum 
8 gespriiht. 



1 5 
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Flussiges Enzympraparat und Enzympulver werden in einem Mas- 
senverhaltnis von 4 : 1 zugefuhrt . Die Eintrittstemperatur 
liegt bei 120 - Cf die Abluf ttemperatur bei 60 »C. Es entsteht 
ein Phytase-Granulat mit den in Tabelle 1 gezeigten 
Eigensohaften. Der Gehalt an aktiver und an inaktiver Phytase 
wxrd bestimmt unter Verwendung der in EP 0 420 356 
beschriebenen Vorgehensweise zur Charakterisierung von 
Aspergillus f icuum-Phytase - die Referen2 wird h±er 
xesbezuglich durch Bezugnahme aufgenommen. 
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Tabelle 1 : Eigensohaften der Phytase-Granulate naoh Beispiel 



Eigenschaft 


Zahlenwert 


Rundheitsfaktor 


1,4 


Restfeuchtigkeit 


5 % 


Aktivitatsausbeute 


r~ 97 % 


Gehalt an aktivem 
Enzym/ Gesamtenzymgehalt 


95 % ' 
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Es wird eine Pilotanlage mit 4 Zuluf tkaxnmern und 4 Dusen 
verwendet. Als Enzym wird eine Protease eingesetzt. An- 
organische Alkali me tallsalze und ubliche Binder m ittel finden 
fur die Salz/Binderkomponenten Verwendung. Der Anteil der 
Komponenten wird in Gew.-% („%«) angegeben. 

— a) Heine Enzymlosung und Salz-Binderlosung werden jeweils 
unterschiedlichen Dusen zugefuhrt, die verdunnte Wasser m enge 
pro Duse moglichst gleich eingestellt: 





15 



b) Enzymlosung und Salz-Binderl6sung werden 
alle Dusen zugef iihrt : 



Kammern 
Anteil in Lsg. 



Spriihmenge 



kg/h 



gemischt ' iiber 
Enzymanteil | Salz+Bind^InteiT 



10 



24 



30 
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Wasser pro Diise 
Anteil im 
Produkt 




O Enzymlosung und Salz-Binderlosung werden getrennt uber 
Dreistof fdiisen zugefiihrt: 




d) Die Enzym-Binder-Losung wird verspriiht und Salzpulver wird 
in fester Form zugefiihrt 

Enzym-Binder- 
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Zusammenfassend lasst sich folgendes feststellen: 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Enzym-Granulaten. Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren 
5 zur Herstellung von Enzym-Granulaten zu schaffen, bei dem die 
Enzym-Granulate kontinuierlich oder chargenweise unter 
weitester Vermeidung von Temperaturungleiohverteilungen im 
Herstellungsprozess und bei Erhohung der Ausbeute an 
Aktivitat von Enzymen hergestellt werden konnen. Gleichzeitig 
10^ soli die Kontrollierbarkeit ■ der Granulation bei der 
Herstellung verbessert werden. Mit dem Verfahren erhaltliche 
Enzym-Granulate und deren Verwendung werden offengelegt. 

ErfindungsgemaB erfolgt die Herstellung von Enzym-Granulaten 
duroh eine Verknupfung zwischen den thermischen Bedingungen 
in der Spruhzone und den Temperaturbedingungen im iibrigen 
.Bereich der Wirbelschicht . Im erf indungsgemaJ3en Prozess wird 
dies dadurch erreicht, dass die Zufiihrung des erhitzten 
Prozessgases zur Trooknung ausschlieBlich im Bedusungsbereich 
erfolgt. Die sichere Zufiihrung von Teilohen in den Bedusungs- 
bereich hinein erfolgt duroh die spezielle geometrisohe 
^Gestaltung des Apparates unter Nutzung der Schwerkraf t . 

/Anspruche 
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Anspriiche 



d. 
e. 



Verfahren zur Herstellung von Enzym-Granulaten, dadurch 
gekennzeichnet , dass 

ein oder mehrere fliissige Enzymf ormulierungen iiber 
Spruheinrichtungen hauptsachlich in einen feststof fbe- 
ladenen Gasstrahl eingediist werden, 

die mit Flussigkeit benetzten Materialteilchen im er- 
warmten Gasstrahl einem Trocknungs- und Granulations- 
prozess unterzogen werden, 

die Teilchen nach einer Verweilzeit vom Gasstrahl ge- 
trennt und in den Prozessraum zuruckgefuhrt werden, 
die Teilohen dem Gaseintrittsbereich zugefuhrt werden 
Feinpartikel, staube und vom Prozessgas mitgerissene 
Tealchen abgeschieden werden und dem Prozess als Keim- 
material fiir den Granulatbildungsprozess wieder zuge- 
fuhrt werden, 

f . duroh Materialzufuhrung in den Gasstrahl eine in axialer 
Richtung des Reaktionsraumes liegende kreisahnliohe 
Feststof fstromung erzeugt wird. 

2- Verfahren zur Herstellung von Enzym-Granulaten 
xnsbesondere nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 

a. ein oder mehrere flussige Enzymf ormulierungen Uber 
Spruheinrichtungen in einen feststof fbeladenen Gasstrahl 
eingedust werden, 

b. die mit Flussigkeit benetzten Materialteilchen im er- 
warmten Gasstrahl einen, Trocknungs- und Granulations- 
prozess unterzogen werden, 

cdie Teilchen nach einer Verweilzeit vom Gasstrahl ge- 
trennt und in den Prozessraum zuruckgefuhrt werden, 

d. die Teilchen durch Schwerkraft iiber geneigte Flachen dem 
Gaseintrittsbereich zugefuhrt werden, 

e. Feinpartikel, staube und vom Prozessgas mitgerissene 
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Teilchen abgeschieden werden und dem Prozess als 
Keinuuaterial fur den Granulatbildungsprozess wieder 
zugefuhrt werden, 

f. durch Materialzufuhrung in den liber die vorzugsweise 
rctationssymmetrische oder langgestreckte Spaltof fnungen 
zugefiihrten Gasstrahl (en) eine in axialer Pichtung des 
Reaktionsraumes liegende kreisahnliche Feststof f stromung 
erzeugt wird. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, ins- 
besondere 

nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , dass die Enzym- 
Granulate Uber unterschiedliche Sichtvorrichtungen aus 
dem Prozessraum entnommen werden. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, insbesondere 
nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet , dass die 
Enzym-Granulate uber unterschiedliche volumetrische Aus- 
tragsorgane aus dem Prozessraum entnommen werden. 

5. Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 4 
insbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, dass 2U groBe oder zu kleine aus dem 
Prozess entnommene Enzym-Granulate vom Gutprodukt abge- 
trennt werden. 



Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 5 
insbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dass zu kleine aus dem Prozess ent- 
nommene Enzym-Granulate in den Prozessraum als Keim- 
material zuruckgefuhrt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspruche 1 bis 6 
insbesondere nach einem der Anspruche 2 bis 6, dadurch 
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gekennzeichnet, dass zu groBe aus dem Prozess entnommene 
Enzym-Granulate durch ein beliebiges Zerkleinerungs- 
aggregat zerkleinert und in den Prozessraum als Keim- 
material zuriickgefiihrt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche .1 bis 7, 
insbesondere nach einem der Anspriiche 2 bis 7,. dadurch 
gekennzeichnet, dass die in den Prozessraum zuriickge- 
fiihrten Enzym-Granulate thermisch nachbehandelt werden. 

Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
die den Prozessraum zuriickgefiihrten Enzym-Granulate ge- 
trocknet oder vorgewarmt werden. 

Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche 1 bis 9, 
insbesondere nach einem der Anspriiche 2 bis 9 dadurch 
gekennzeichnet, dass die den Prozessraum zuriickgefiihrten 
Enzym-Granulate zerkleinert werden. 

1. Verfahren nach einem oder mehren der Anspriiche 1 bis 10, 
insbesondere nach einem oder mehreren der Anspriiche 2 
bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass Enzym-Granulate aus 
unterschiedlichen Zusatzen und mit unterschiedlichen 
Mischungsverhaltnissen hergestellt werden. 

2. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 
11, dadurch gekennzeichnet, dass die Materialteilchen 
nach einer vorherigen Spruhtrocknung einem Granulations- 
prozess unterzogen werden. 



10, 



3. 



Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 
12, dadurch gekennzeichnet, dass dem Granulationsprozess 
1 Gew.-% oder mehr, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-% 
pulverformiges Fertiggranulatprodukt , erhaltlich nach 
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einem der vorstehenden Anspriiche 1 bis 12, und/oder 
anderweitig gewonnene Enzympartikel und/oder ein oder 
mehrere enzymhaltige Zwischenprodukte ausgewahlt aus 
enzymhaltige Pulvern und Stauben zugefiihrt werden. 

14. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 

13, dadurch gekennzeichnet, dass die erhaltlichen Enzym- 
Granulate in einem nachf olgenden Schritt durch Coating 
mit einem wasserschutzenden Schutzfilm uberzogen werden. 

15. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 

14, dadurch gekennzeichnet, dass der Mittelwert der 
Verweilzeit der Enzyme im geheizten Prozessraum weniger 
als 1,5 Stunden, vorzugsweise weniger als 0,5 Stunden 
betragt. 



16 
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Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, ins- 
besondere nach einem der Anspruche 3 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, dass, vorzugsweise vor oder insbesondere 
gleichzeitig mit oder nach Schritt a., wie in einem der 
Anspruche 1 oder 2 erwahnt, oder wahrend des 
Granulationsprozesses, als Keimmaterial feinkornige bis 
kornige partikulare Materialien, vorzugsweise inerte 
partikulare Materialien, fur den Trocknungs- und 
Granulationsprozefi zugefiihrt werden. 

Enzym-Granulat, erhaltlich nach einem der Anspruche 1 
bis 15 oder 16, mit einem Rundheitsfaktor von 1 bis 1,6, 
einer mittleren Korngrofie D50 von 60 (insbesondere 100) 
bis 2000 urn, dadurch gekennzeichnet, dass (i) , wenn der 
Anteil des aktiven Enzyms im Verhaltnis zur Summe aus 
aktivem und inaktivem Enzymgehalt bei mehr als 85 % 
liegt, die mittlere Korngrofie 50 im Bereich von 650 bis 
2000 U m liegt, (ii) wenn der wie oben definierte Anteil 



ft 

Seite 27 



des aktiven Enzyms grofier als 88 % ist, die mittlere 
KorngroBe D50 im Bereich von einschlieBlich 470 bis 
weniger als 650 pm liegt, (iii) wen n der wie oben 
definierte Anteil des aktiven Enzyms bei mehr als 91 % 
5 liegt, die mittlere KorngroBe D50 bei einschlieBlich 230 

bis weniger als 470 pm liegt, und (iv) wenn der wie oben 
definierte Anteil des aktiven Enzyms bei mehr als 95 % 
liegt, die mittlere KorngroBe D50 bei 60 bis weniger als 
230 urn liegt und die Restf euchtigkeit unter 5 Gew -% 
10 liegt. 



15 



. Enzym-Granulat nach Anspruch 17, insbesondere, soweit 
dieser auf einen der Anspriiche 1 bis 1 5 zuriickbezogen 
ist oder auf Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Gewichtsverhaltnis von inaktivem Material ein- 
schlieBlich inaktivem Enzym zu aktivem Enzym weniger als 
7:1, bezogen auf das Trockengewicht , betragt. 

19. Enzym-Granulat, erhaltlich nach einem der Anspriiche 1 
20 b±S 15 oder 16 ' insbesondere Enzym-Granulat nach An- 

spruch 18, mit einer mittleren PartikelgroBe von 60 bis 
800 um, dadurch gekennzeichnet, dass der Staubgehalt 
nach dem Heubachtest unterhalb von 800, insbesondere 
unterhalb von 500 ppm liegt. 
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20. Enzym-Granulat nach einem der Anspriiche 17 bis 19, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Druckf estigkeit der 
Enzym-Granulate gleich oder mehr als 10 MPa, vorzugs- 
weise 20 bis 50 MPa betragt. 

21. Enzym-Granulat nach einem der Anspriiche 17 bis 20, 
dadurch gekennzeichnet, dass die KorngroBenverteilung 
der Enzym-Granulate, gekennzeichnet durch das Verhaltnis 
von d 10 /d 90 , gleich oder grofler als 0,4 ist. 
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Enzyxn-Granulat nach einem der Anspruche 17 bis 21 
dadurch gekennzeichnet, dass die Schiittdichte des Enzym- 

Granulats gleich oder groBer als ™ ^/i 

y Ber axs 500 er/1/ vorzugsweise 

550 bis 850 g/1, i st . 

Enzym-Granulat nach einexn der Anspruche 17 bis 22 
beinhaltend als Enzyxn Phytase, dadurch gekennzeichnet,' 
dass die Phytaseaktivitat des Enzy^Granulats gleich 
oder groBer als 15 000 FTU/mg ist. 

Verwendung eines Enzyxn-Granulates nach einezn der 
Anspruche 17 bis 21, insbesondere soweit diese auf einen 
der Anspruche 1 bis 1 5 oder Anspruch 16 zuruckbezogen 
sand, als Zusatz oder alleinige Wirkkomponente bei der 
Herstellung von F or m ulierungen fur Ernahrungs-, 
Rexmgungs- oder pharmazeutische Zwecke. 

25. Verwendung nach Anspruch 24 zur Herstellung von Putter. 

26. Verwendung nach Anspruch 25 zur Herstellung eines 
Nahrungsmittels . 

27. Verwendung nach Anspruch 26 zur- w.-.t-.n 

. ' zur Herstellung eines Wasch- 

25 oder Spulmittels. 

28. verfahren nach einen, der Anspruche , cder 2, ins 
besondere nach eine ra der Anspruche 3 bis 15, dadurch 
gekennzeichnet, dass wahrend des T roc*ungs- und 
Granulationsprozesses, oder W ahrend Teilen dieser 
Prozesse, ein oder m ehrere inerte Materialien als Kern- 
oder Keinunaterial und/oder als Zusatz in der Enzvm- 
Granulat-Matri* oder von Teilen davon zur VerdUnnung des 
oder der Enzyme zugefuhrt werden. 
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29. Verfahren nach Anspuch 28, dadurch gekennzeichnet, dass 
das oder die inerten Materialien als Feststoff 
innerhalb der Enzymlosung und/oder in einer oder 
mehreren von der Enzymlosung separaten Losungen, 
Suspensionen oder Schmelzen zugefuhrt werden. 

Verfahren nach einexa der Anspriiche 28 oder 29, dadurch 
gekennzeichnet, dass eine oder mehrere Losungen und/oder 
Suspensionen des oder der inerten Materialien iiber ein 
oder mehrere separate Dusen neben der oder den.Dusen fur 
dxe Verdiisung der flussigen Enzymf ormulierung wahrend 
des Trocknungs- und Granulationsprozesses , oder wahrend 
Texlen davon, verdiist werden. 
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Verfahren nach einem der Anspruche 28 bis 30, dadurch 
gekennzeichnet, dass eine oder mehrere Mehrstof fdiisen 
und ein Gas zur Zerstaubung einer oder mehrerer Losungen 
oder Suspensionen eines oder mehrerer inerter 
Materialien verwendet werden. 

Enzym-Granulat mlt den Eigenschaf ten gem M3 ainem dar 
AnaprUcha ,7 bis 24, erhMltlich nach dam Varfahren gamaS 
einem der Anspruche 28 bis 32. 

Verwendung eines Enzym-Granulats nach Anspruch 32 zur 
Herstellung von Putter, zur Herstellung eines 
Nahrungsmittels oder zur Herstellung eines Wasch- oder 
Spulmittels . 

/Zusammenfassung 
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Zusammenfassung 

Die Erfindung betrifft ein Varfahran zur Harstellung von 
Enz ym - Gr anulatan, da.it erhaltlioha Enzyn-Granulata und daran 
Varwendung in Formulierungen beispialswaise fur Futtar 
Nahrungsmittal, Wasohmittel, SpUlnittel und/odar fur pharma- 
zeutischa Zwecke und darglaiohen. Die Enzy^ranulate zeigen 
xnsbesondere ainan nohan ralativan Anteil an aktive* Enzy™, 
beetle XorngrSSen, guta Lagerstabilitat, insbaaondara 
klernen Rundheitsfaktor und/odar garingan Restfeuebteanteil 
sowie vorzugsweise weitere epezifische Eiganaohaf tan. 

ErfindungsgercaB arfolgt dia Haratallung von En 2ym - G ranulaten 
durch eine VerknUpfung zwischen dan tberralsohen Badingungan 
" * rti »<»« <5an Temperaturbedingungen i ra Obrigan 

Bereioh dar Wirbelsohieht . Im arf indungsgemSBen Prozess „ird 
d.es dadurch arraioht, daaa die Zufuhrung das erhitzten 
Prozessgases zur Trocknung aussohliefllich im Baduaungabaraioh 
arfolgt. Dia siohara Zufuhrung von Tailchan in dan Ba- 
dusungsbereich binain arfolgt duron dia spazialla geo- 
.netrische G estaltung dea Apparataa untar Nutzung dor 
|oh„erkraft (vgl. Figur, . Durch 2ugabe ^ inerten partikeln 
ala Kei^aterial fur Kama kann der abaoluta G ehalt an 
Enzy^aktivitat dar Enzyrc-Sranulate gastauart warden (Fig , 
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